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English translation of claim 1 of document FR 2 038 715 



1. Device for manufacturing a crystalline compound according to the 
method described in the main patent, characterized in that it comprises 
two closed concentric enclosures having a rotational symmetry having the 
same axis as the seed and the seed holder, one of which being disposed 
for the vertical elongation of a cystal by means of said seed holder, and 
the other for renewing, in vapour phase, at least one of the components 
which is soluble in a solvant, said enclosures communicating by an 
annular passage located next to their lowest common inside level and each 
being provided, at their upper part, with gas input and output pipes. 
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English translation of claim 1 of document FR 2 473 276 



1. Method of monocristalline growing, using the Czochralski method in 
an elongating apparatus comprising two tight superposed enclosures (1, 
8), of a series of ingots (15) of a semiconductor material, in particular 
of silicon, from a bath (5) of said material contained in a cup (4) 
located in the lower tight enclosure (1) and maintained melting at the. 
appropriate temperature ■ and under a sub- atmospheric pressure, the 
elongating {12, 13) and reception means of said ingots being located in 
the upper tight enclosure (8) , also maintained at a sub- atmospheric 
pressure during the elongating operation, the method characterized in 
that, during the elongation of a first ingot (15), and while the bath (5) 
level has sufficiently lowered in the cup (4), this is filled with fine 
particles (17) of the same material coming from a tank (16) comprising at 
least one chamber (18) maintained at the same pressure as the tight 
enclosures (1, 8) , in that this filling is regularly continued so as to 
keep the level of said bath (5) in the cup (4) substantively constant and 
at its maximum (5a) untill the end of the first elongation, and in that 
said bath (5) is then maintained in the lower tight enclosure (1) at the 
temperature and pressure conditions necessary for the growth of the next 
ingot, untill said growth and during it. 
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"PROCEDE DE CROISSANCE MONOCRISTALLINE D'UN L INGOT 
D'DN MATERIAO SEMICONDTJCTEUR, NOTAMMENT DE SILICIUM, 
ET AP P ARE I LLAGE DE MISE EN OEUVRE DUDIT PROCEDE" 

La prSsente invention concerne un proc§de de crolssance 
mono cristal line par la methode de Czochralski et dans un 
appareil de tirage comport ant deux enceintes Stanches su- 
perposees, d'une succession de lingots d'un materiau semi- 
5 conducteur, notamment de silicium, a partir d'un bain dudit 
materiau contenu dans une coupelle situee dans 1' enceinte 
itanche inferieure et maintenu en fusion a la temperature 
appropriee et sous une pression subatmosphSrique , les mo- 
yens de tirage et de reception desdits lingots §tant dis- 

10 poses dans 1 'enceinte etanche superieure maintenue egale- 
ment a "une pression subatmosphSrique durant 1' operation de 
tirage propreraent dite. 

La presente invention concerne egalement l'appareillage 
de mise en oeuvre dudit proc€de. 

15 Le precede d' elaboration de lingots semiconducteurs 

monocristallins , notamment de silicium, par la methode de 
Czochralski est utilisS couramment dans la fabrication 
des dispositifs semiconducteurs. Ce proeedS consiste dans 
le cas le plus courant, e'est-a-dire dans le cas du sili- 

20 cium, a descendre un germe monocristallin vertiealement 

jusgu'a sa mise en contact a vac un bain de silicium fondu 
et,ensuite, a le remonter lentement en ajoutant a cette 
translation un mouvement de rotation et en entra°Inant ainsi 
le silicium qui recristallise progressivement sous la forme 

25 d'un lingo t. 

Le bain en fusion est contenu dans une coupelle qui, 
pour des raisons d'homoginSisation dudit bain, doit tourner 
constamment pendant le tirage dudit lingot. Pour Sviter la 
contamination de ce dernier, ladite coupelle est realisee 

30 dans un matSriau ultra-pur et aussi inerte que possible 
vis-a-vis du bain. De plus, dans ce mSrae but d'.Sviter la 
contamination du lingot, les operations de fusion et de 
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tirage doivent §tre effectuees dans une enceinte etanche 
sous atmosphere contrSlee. 

Dans les mises en oeuvre les plus classiques du proce- 
de, le materiau a fondre est place dans une coupelle en 
5 quartz elle-mime disposee dans un creuset en- graphite et se 
presente sous 1" aspect de hlocs polycristallins de formes 
di verses et de dimensions trSs varices. 

Dans le but de faciliter les manipulations, les appa- 
reils actuels comportent deux enceintes etanches superpo- 
10 sees pouvant etre isolSes I'une de 1' autre par une vanne 
ou une cloison mobile. 

La premiere enceinte, ou enceinte inferieure, comporte 
un ensemble de chauffage enveloppant partiellement le creu- 
set. La seconde enceinte est une chambre d'isolement dans 
15 laquelle on procede aux op§rations manuelles de tirage, 
en particulier raise en place du germe monocristallin et 
retrait du lingpt monocristallin obtenu apres tirage. 

Lorsque l'on procede au tirage de lingots raonocristal- 
lins a partir de roateriaux reputes cofiteux dans un appareil- 
20 lage onereux, il est evident que les premiers objectifs a 
atteindre sont, d'une part, de rentabiliser 1 'operation en 
tirant un lingot ne presentant aucune dislocation dans sa 
structure cristalline et, d' autre part, de rentabiliser 
1 ' appareillage en l'utilisant au maximum de son temps sans 
25 intervenir sur le materiel employe. 

Or 1" experience a montre que, d'une part, il est tres 
difficile de tirer successivement plusieurs lingots dans 
une m§me enceinte a partir d'une mente coupelle de quartz 
et que, d* autre part, si la coupelle reste toutefois uti- 
30 Usable apres un premier tirage sans dislocations de la 

structure monocristalline, il est pratlquement impossible 
de conserver une structure idantique lors du second tirage. 

La presente invention a pour but de remedier a ces in- 
convenients et s'appuie pour ce faire sur un certain nombre 
35 d' observations effectuees par la Demanderesse durant plu- 
sieurs essais de tirage. 
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Lors de ces essais, en effet, la Demanderesse a cons- 
tate que le rechargement de la coupelle aprSs un premier 
tirage, provoque, le plus souvent, sa deterioration voire 
m§me sa destruction. Ce phenomene est vraisemblableinent du 
a des contraintes du quartz provoquees soit par la recris-- 
tallisation du reliquat de silicium dans le fond de la cou- 
pelle apres le premier tirage, soit par les differences de 
temperature entre la coupelle et le creuset, d'une part, 
et le nouvel apport de silicium, d* autre part. 

La Demanderesse a constats egalement que, si la cou- 
pelle reste utilisable apris un premier tirage, la modifir- 
cation des conditions de temperature et de pression entre 
ce premier tirage et le tirage suivant font que l'on ne 
peut retrouver une mime structure cristalline d'un lingot 
a 1" autre. 

Partant de ces deux observations , la Demanderesse -a pu 
cpnclure que les inconvenients apparus au cours des diverses 
operations de tirage effectuees etaient essentiellement dus 
a des modifications de conditions d' utilisation de la cou- 
pelle. 

C'est pourquoi la presente invention concerne un procS- 
dS de croissance monocristalline , par la methode de Czo- 
chralski et dans un appareil de tirage comportant deux en- 
ceintes Stanches superposSes, d'une succession de lingots 
d'un mat§riau semiconducteur, notamment de silicium, a par- 
tir d'un bain dudit materiau contenu dans une coupelle si- 
tu§e dans 1' enceinte §tanche inferieure et maintenu en fu- 
sion a la tempirature appropriee et sous une pression sub- 
atmospherique, les rooyens de tirage et de reception desdits 
lingots §tant disposes dans 1" enceinte Stanche superieure 
maintenue ggalement S une pression subatmosphSrique pendant 
1' operation de tirage proprement dite, proc§d§ notamment 
remarquable en ce que, pendant le tirage d'un premier lin- 
got et alors que le niveau du bain a suf fisamment baisse 
dans la coupelle, on remplit celle-ci de fines particules 
du m@me materiau provenant d'un reservoir comportant au 
moins une chambre maintenue a la mime pression que les 
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enceintes Stanches, puis en ce que l'on poursuit reguliere- 
ment ce remplissage de maniere a conserver sensiblement 
constant et a son maximum le niveau dudlt bain dans la cou- 
pelle ^usqu'a la fin du premier tirage et en ce que ledit 
bain est ensuite maintenu dans 1' enceinte Stanche infe- 
rieure sensiblement dans les conditions de temperature et 
de press ion n£cessaires a la croissance du lingot suivant, 
jusqu'a ladite croissance et au cours de celle~ci. 

Un tel procSdi selon 1" invention permet de benef icier 
des r§sultats satisfaisants en ce qui concerne la qualite 
des lingot s obtenus et elle permet Sgalement de rentabili- 
ser au maximum l'appareillage utilis§. 

En effet, le rechargement continu de la coupelle permet 
de malntenir dans celle-ci un niveau constant et optimal 
du materiau fondu jusqu'a la fin du tirage d'un lingot de 
telle sorte que, ladite coupelle Stant pre"te pour le ti- 
rage suivant, il n'est pas nUcessaire de la sortir de 1' en- 
ceinte Stanche. Dans ces conditions, il est possible d'ob- 
tenir une structure mono cristal line sans dislocations dans 
le lingot suivant. 

De plus, ladite coupelle €tant soumise & beaucoup moins 
de variations de temperature ou de pression, done 3 moins 
de contraintes, sa duree peut §tre notablement prolongee, 
ce qui permet d'ameliorer la rentabilite de l'appareillage 
utilise et permet done de diminuer les couts. 

Le procedg selon 1* invention prisente Sgalement un cer- 
tain norabre d'avantages supplement aires. 

En effet, on sait que le poids du lingot est determine 1 
par le volume de la coupelle recevant le materiau poly- 
cristallin. Dans le procedS actuel de croissance d'un lin- 
got , la forme et les dimensions des blocs polycristallins 
places dans ladite coupelle laissent subsister de grands 
interstices entre eux de sorte que, lors de la fusion des- 
dits blocs, apparaft. une grande difference de niveau entre 
la surface du materiau fondu et le bord de la coupelle ; 
dans ces conditions, le volume du lingot correspond au vo- 
lume occupe par le bain et non par celui de la coupelle. 
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Dans le procedi selon 1 1 invention , le rechargement con- 
tinu de la coupelle permet de maintenir dans celle-ci un 
niveau constant et maximum du bain de materiau fondu de . 
sorte que les dimensions des lingots obtenus ne sont limi- 
5 t§es que par les dimensions de 1 1 appareillage utilise et, 
en particulier, par celles de l'enceinte etanche devant 
recevoir ledit lingot apres tirage. 

Par ailleurs, le maintien au maximum du niveau du bain 
permet d'evitar la formation de dep6ts d'oxyde sur les • 

10 parois de la coupelle, depots d'oxyde dus generalement a 
la presence de points froids sur lesdites parois et qui, 
jusqu'3 present, etaient la cause de 1' apparition de dis- 
locations de la structure cristalline du lingot lors de 
leur chute dans le bain de materiau fondu. 

15 Le procide selon 1' invention permet egalement d'eviter 

1' apparition de "ponts" de materiau partiellement fondu a 
la surface du bain, ponts qui laissent libre un espace 
entre eux et ladite surface du bain et qui provoquent gene- 
ralement la perte de la structure monocristalline lors de 

20 la descente du germe dans la coupelle. Le chargement continu 
et regulier de la coupelle selon 1' invention permet d' assu- 
rer, en effet, une parfaite horaogeneite du bain. 

Le precede selon 1* invention presente, en outre, un 
autre avantage : en effet,. les particules de matSriau in- 

25 troduites dans le bain correspondent S un certain type de 
conduction et a une certaine valeur de resist! vite qu'il 
est aise de contrSler avant introduction ; par consequent, 
en choisissant correctement les lots de particules, il est 
possible d'obtenir un lingot homogene ayant des caracteris- 

30 tiques electrigues sensiblement identiques sur l'ensemble 
de sa longueur. 

Avantageusement , les particules de materiau introduites 
dans la coupelle se presentent soit sous la forme de granu- 
les, soit sous la forme de poudre, soit, encore, sous forme 

35 de billes obtenues, notamment, par fusion sous plasma § 
partir de silicium metallurgique. 
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On connaxt d§j§ quelques procSdis de croissance mono- 
cristalline ayant fait appel a des techniques de rechar- 
gement de la coupelle portant le bain en fusion. Mais, 
selon ces techniques, on bien il s'agit d'un rechargement 
5 de blocs polycristallins en fin de tirage, ou bien il s'a- 
git d'une alimentation de materiau en phase liquide. 

Dans le premier cas, on a note qu'il n'est pas pos- 
sible de conserver la structure monocristalline sans dislo- 
cations lors de tirages successifs. Dans le second cas, 

10 1' utilisation d'un materiau de remplissage en phase liquide 
necessite un appareillage complexe comportant au moins deux 
enceintes en parallele raccordees par des canalisations 
dans lesquelles il est difficile d'eviter les points froids 
entralnant la formation de dep6ts d'oxyde, conduisant done 

15 a 1* apparition des dislocations et a la perte de la struc- 
ture cristalline d'origine. 

La prisente. invention concerne Sgalement 1 1 appareillage 
de mise en oeuvre du precede ci-dessus decrit. 

Cet appareillage, constitue essentiellement de deux 

20 enceintes Stanches superposees susceptibles d'etre isolees 
1'une de 1' autre et dont 1* enceinte inferieure renferme la 
coupelle portant le bain du materiau a tirer ports a la 
fusion par des moyens appropries, est remarquable en ce 
qu'il comporte egalement un reservoir lateral comportant 

25 au moins une chambre relive 5 1' enceinte inferieure par un 
sas approprie et maintenu a la m§me pression que celle-ci, 
ledit reservoir, contenant des particules du materiau a. 
tirer, etant dispose S un niveau tel que lesdites parti- 
cules puissent descendre par gravite dans la coupelle si- 

30 ■ tuee dans ladite enceinte. 

Dans une forme avantageuse de realisation, le reservoir 
comporte au moins deux chambres superposees reliees entre 
elles par une cloison mobile, la chambre inferieure etant 
maintenue constamment a la pression de 1' enceinte iiife-^ 

35 rieure de 1 'appareillage de 'tirage et la chambre superieure 
etant destines au stockage des particules a introduire dans 
ladite enceinte inferieure. 
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De preference, la chambre inferieure est surmontee de 
deux chambres de stockage de particules, l'tme pouvant 
gtre en cours de rempllssage pendant le vidage de 1' autre. 

Cette forme de realisation permet d* assurer un appro- 
visionnement r^gulier de particules dans la chambre infe- 
rieure et done egalement un rechargement continu de la 
coupelle . 

La description qui va suivre en regard des dessins 
annexes, fera Men comprendre continent 1' invention peut 
€tre realisee. 

La figure 1 reprSsente scheraatiquement et partielle- 
ment ecorchee une vue de face d'un appareillage de tirage 
selon 1' invention. 

La figure 2 est une vue de profil de ce mime appa- 
reillage. 

II est a noter que, sur les figures, les dimensions 
ne sont pas proportionnees, ceci afin de roettre en evi- 
dence certains details et de rendre les dessins plus clairs 
et il est 3 noter, par ailleurs, que les dimensions sont 
considirableraent reduites. 

9 

Conformejnent aux figures 1 et 2, 1* appareillage selon 
1' invention est constitue d'une premiere enceinte 1 en 
forme de cloche dans la paroi de laquelle sont inclus des 
hub lots 2. Dans cette premiere enceinte 1 sont disposes, 
d'une part, un creuset^en graphite 3, enveloppant une cou- 
pelle 4, en quartz par exeraple, et, d* autre part des moyens 
de chauffage non represented sur les figures. 

Initialement, la coupelle 4 est remplie de blocs poly- 
cristallins du mater iau a tirer, ces blocs apris fusion, 
constituant le bain 5. 

Les orifices 6 et 7 de 1' enceinte 1 permettent de met- 
tre celle-ci dans les conditions de pression ou de depres- 
sion choisies en les raccordant aux appareils appropries. 

L' appareillage selon 1* invention comport© une seconde 
enceinte 8 disposee au-dessus et dans 1 • axe vertical de la 
premiere enceinte 1. 
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Cette seconde enceinte 8 peut §tre isolee de la pre- 
miere a l'aide d'une cloison mobile 9 et peut etre mise 
ainsi dans des conditions particulieres de pression ou de 
depression par l'intermediaire des orifices 10 et 11. 

Cette enceinte 8 est traversee par les elements meca- 
niques de tirage tels que le porte-germe 12, le germe 13 
et l'arbre 14 permettant a la fois la mise en mouvement 
de translation et de rotation desdits porte-germe 12 et 
germe 13. L* enceinte 8 est egalement destinee a recevoir 
et S isoler le lingot termine 15. 

Conformement a 1' invention, 1 * appareillage comporte 
egalement un reservoir lateral 16 devant alimenter le bain 
5 en particules 17 du materiau a tirer. 

Cette alimentation se faisant par gravite, ledit reser- 
voir 16 est situe au-dessus de 1' enceinte 1 et il comporte, 
de preference, une chambre infirieure 18 reliee dlrectement 
par un sas 19 a la coupelle 4 et aux deux chambres supe- 
rieures 20,21 paralleles entre elles, formant des chambres 
de stockage pour les particules 17. 

Ces chambres 20 et 21 sont reliees S la chambre infg- 
rieure 18 par des cloisons mobiles 22 et 23 et fonctionnent 
generalement en alternance, l'une etant en cours de vidage 
pendant que 1' autre est en cours de remplissage.. 

Pour simplifier le montage de 1 'ensemble, le sas 19 
du reservoir 18 penetre le plus souvent dans 1* enceinte 1 
a travers l'un des hublots 2. 

Le reservoir 18 est maintenu aux m@mes conditions de 
pression ou de depression que ladite enceinte 1, ledit re- 
servoir 18 etant mis pour cela, en communication avec les 
appareils appropries par l'intermediaire des orifices 24 
et 25. 

Un raccordement identique desdits appareils aux chambres 
20 et 21 par l'intermediaire des orifices 26 et 27, 28 et 
29 permet de mettre alternativement lesdites chambres soit 
a la pression du reservoir 18, soit & la pression atmos- 
pherique . 
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Lors de la mise en oeuvre du procide selon 1 'invention, 
dans le cas par exemple d'un lingot de silicium, on remplit, 
d'abord la coupelle 4 de blocs polycristallins de silicium. 
La fusion desdits blocs constitue le bain 5, cette fusion 
5 ayant lieu apres mise sous vide de 1* enceinte 1 ,^ > < e ii' L ¥orrs 
Pendant cette periode de fusion des blocs de silicium, 
la chambre 18 remplie de particules de silicium 17, par 
exemple de poudre, ainsi que le sas 19 sont mis dans les 
memes conditions de pression que 1' enceinte 1, c'est-a-dire y 

10 dans l'exemple choisi, inferieure a 15 Torrs. 

Lorsgue la fusion des blocs polycristallins est conve- 
nableiuent avancee, le niveau du bain 5 dans la coupelle 4 
est suffisamment bas pour que l'on puisse ajouter la quan- 
tite de particules 17 necessaire pour amener ledit niveau 

15 du bain 3 son maximum 5a. 

L' operation de tirage proprement dite reste classique, 
mais, durant toute cette operation, on introduit dans le 
bain de nouvelles particules de silicium 17 dont la resis- 
tivity a ete controlee au prialable. Ce chargement continu 

20 de la coupelle 4 est rendu aise en raison de la presence 

des deux chambres 20 et 21 alternativement remplies desdites 
particules 17 puis mises en communication pour vidage avec 
la chambre 18 par 1' intermedial re des cloisons mobiles 22 
et 23. En effet, 1* utilisation de ces chambres 20 et 21 

25 mises a la pression atmospherique pour remplissage et a la 
pression de la chambre 18 pour vidage permet de ne pas mo- 
difier la pression dans cette demiere durant toute 1' ope- 
ration de tirage. 

Cette disposition n'exclut pas l'emploi d'une trappe 

30 au niveau du sas 19, cette trappe etant necessaire dans le 
cas ou la chambre 18 n'est recouverte que d'une seule cham- 
bre de remplissage. 

Lorsque le lingot 15 est tenrJLne, on maintient la pres- 
sion initiale dans 1' enceinte 1 ainsi que le niveau maximum 

35 dans 1' enceinte superieure 8 et on isole cette derniere de 
1" enceinte 1 a" l'aide de ladite. enceinte 1 a I'aide de la 
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cloison mobile 9. Ainsi, pendant la inise a pression atmos 
pherique de 1' enceinte 8 et du lingot 15, 1* enceinte 1 
reste en etat de depression et le bain est prit pour le 
tirage suivant. 
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- BEVENDICATIONS - 

1.- Procede de croissance monocristalline par la me- 
thode de Czochralski et dans un appareil de tirage compor- 
tant deux enceintes Stanches (1, 8) superposees, d'une 
succession de lingots (15) d'un matSriau seroiconducteur 
notamment de silicium, a partir d'un bain C5) dudit mate-' 
riau contenu dans une coupelle (4) situee dans 1' enceinte 
etanche inferieure (1) et maintenu en fusion a la tempera- 
ture appropriee et sous une pression subatmospherique, les 
moyens de tirage (12,13> et de reception desdits lingots 
etant disposes dans 1 'enceinte etanche superieure (8) main- 
tenue ggalement a une pression subatmosphSrique pendant 
1" operation de tirage propreittent dite, procSdi caracterise" 
en ce que, pendant le tirage d'un premier Xingot (15) et 
alors que le niveau du bain (5) a suffisamment baisse dans 
la coupelle (4) , on remplit celle-ci de fines particules 
(17) du raeme raateriau provenant d'un reservoir (16) compor- 
tant au moins une chambre (18) maintenue a la meme pression 
que les enceintes Stanches (1, 8) , puis en ce que I'on 
poursuit regulierement ce remplissage de maniere a conser- 
t ver sensiblement constant et a son maximum (5a) le niveau 
dudit bain (5) dans la coupelle (4) jusqu'a la fin du prea 
mier tirage et en ce que ledit bain (5) est ensuite maintenu 
dans 1 'enceinte etanche inf&rieure (1) dans les conditions 
de tempirature et de pression n§cessaires a la croissance 
du lingot suivant, jusqu'a ladite croissance et au cours 
de celle-ci. 

2. - Procede selon la revendication 1, caractSrise en 
ce que les particules (17) se presentent sous la forme de 
granules . 

3. - Procedi selon la revendication 1, caract§rise en 
ce que les particules (17) se pre sen tent sous la forme de 
poudre. 

4. - Procede selon la revendication 1, caractSrise en 
ce que les particules (17) se presentent sous la forme de 
billes. 
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5.- iippareillage de mlse en oeuvre du procede conforme 
3. l'une quelconque des revendi cations 1 a 4 constitue essen- 
tiellement de deux enceintes Stanches (1, 8) superposees 
susceptibles d'etre isolees l'une de 1' autre et dont I'en- 
5 ceinte inferieure (1) renferme la coupelle (4) portant le 
bain (5) du matSriau a tirer porte a la fusion par des 
moyens appropries et caracterise en ce qu'il comporte ega- 
lement un reservoir lateral (16) comportant au moins une 
chambre (18) reliee S 1 'enceinte infSrieure (1) par un sas 

10 approprie (19) et maintenue a la raSme pression que celle- 
ci, ledit reservoir (16) "contenant des particules (17) du 
materiau a tirer etant dispose I un niveau tel que les- 
dites particules (17) puissent descendre par gravite dans 
la coupelle (4) situee dans ladite enceinte (1) . 

15 6^- Appareillage selon la revendication 5, caracterise 

en ce que le reservoir (16) comporte au moins deux chambres 
superposees (18-20, 18-21) reliees entre elles par une 
cloison mobile (22,23) la chairibre inferieure (18) etant 
maintenue constamment a la pression de 1' enceinte inf§- 

20 rieure (1) et la chambre superieure (20,21) etant destinee 
au stockage des particules (17) a introduire dans -ladite 
enceinte inferieure (1) . 

7.- appareillage selon la revendication 6, caracterise 
en ce que la chambre infgrieure (18) est surmontee de deux 

25 chambres de stockage (20,21) de particules (17), l'une 

pouvant Stre en cours de remplissage pendant le vidage de 
1' autre. 
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